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® Verfahren zur Herstellung hellfarbener Alkylpolyglycoslde 

® Bei der Herstellung von Alkylpolyglycosiden mit 
einer Alkylgruppe mit 8 bis 24 C-Atomen durch 
Glycosldlerung und Umglycosidierung von Sacchari- 
den wird die Glycosidierung erfindungsgemaiS in ei- 
nem Verdampfer bei einer Saurezahl von 1 bis 10 
mg KOH/g durchgefOhrt. Dabei werden farblich ver- 
besserte Alkylpolyglycoside erhalten. 
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Di Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Alkylpolyglycosiden mit einer Alkylgruppe 
mit 8 bis 24 C-Atomen, bei dem Saccharide glyco- 
sidlert und die erhattenen Produkte umglycosidiert 
werden. ^ 

Alkylpolyglycoside sind ungiftlge und I icht ab- 
baubare oberflachenaktive Stoffe. Sie werden des- 
halb als Wasch- und Reinigungsmittel und als 
Emulgatoren und Dispergatoren verwendet. Sie ha- 
ben aber nur dann die gewunschten Grenzflachen- io 
eigenschatten, wenn die Alkylgruppen mindestens 
8 C-Atome aufweisen. 

Alkylpolyglycoside mit langkettigen Alkylresten 
konnen ganz Oder teilweise aus nachwachsenden 
Rohstoffen hergestellt werden. Diese Alkylpolygly- 75 
coside gewinnen wegen ihrer interessanten Tens- 
ideigenschaften bei glelchzeitig sehr guter biologi- 
scher Abbaubarkelt zunehmend an Bedeutung. Fur 
Anwendungen im Haushalt und im Kosmetikbereich 
I mOssen diese Produkte hohen asthetischen An- 20 
W sprGchen genGgen. Man ist daher an Verfahren 
interessiert. nach denen Alkylpolyglycoside in 
transparenten, farblich schonen waBrigen Losun- 
gen hergestellt werden konnen. 

Die Alkylpolyglycoside werden im allgemelnen 25 
aus Sacchariden und Alkoholen durch Glycosidie- 
rung und Umglycosidierung hergestellt. Bei einem 
zweistufigen Verfahren wird beispielsweise zu- 
nachst durch Glycosidierung mit n-Butanol ein n- 
Butylglycosid und daraus durch Umglycosidierung 30 
mit einem langkettigen Alkohol das gewiinschte 
langkettige Alkylpolyglycosid hergestellt. Die Pro- 
dukte, die man dabei erhalt, sind jedoch. wenn 
keine zusatzlichen MaiSnahmen ergriffen werden. 
dunkel gefarbt. * 
Die Farbe kann nach US 4 762 918 durch 
katalytische Hydrierung verbessert werden. 

Bei der Herstellung von langkettigen Alkylsac- 
. chariden konnen nach US 4 465 828 auch die 
Hydroxylpolycarbonsauren CitronensSure, Wein- 40 
saure und Apfelsaure zur Farbverbesserung beitra- 
gen. 

Nach EP 0 077 167 konnen bei der Umsetzung 
von Alkoholen mit Aldosen Oder Ketosen Reduk- 
tionsmittel, wie hypophosphorige SSure Oder 45 
schwefelige SSure, zugesetzt werden. Diese Additi- 
ve sind praktisch an jeder Stelle im Proze/3 von 
Vorteil. Durch sie wird die Farbe der Alkylglycoside 
verbessert. 

Es sind auch vorbeugende MaiSnahmen be- so 
kannt. So erhSIt man nach EP 0 102 558 farblich 
verbesserte C3- bis Cs-Alkylglucoside. wenn man 
die Glucosidierung in Gegenwart eines Alkalisalzes 
einer BorsSure durchfOhrt. 

Nach EP 0 165 721 kann die Farbe der Pro- 55 
dukte durch mehrstufige Bleichung mit Wasser- 
stoffperoxid verbessert und durch Zusatz von 
Schwefeldioxid freisetz nden Verbindungen stabili- 



si rt werden. 

Die katalytische Hydrierung ist w gen der ho- 
hen Katalysatorkosten und der schwi rig n Reak- 
tionsfGhrung problematisch. Di 

Wasserstoffperoxid-BI ichung erfordert bei grojS- 
technischen Verfahren die Lagerung und Handha- 
bung grofler Mengen an Peroxid. Bel alien test n 
und fIGssigen Farbverbesserern ist es auiSerdem 
schwierig, diese Mittel nach beendeter Reaktion 
quantitativ zu entfernen. 

In EP 0 092 876 wird das Produkt nach been- 
deter Umglycosidierung und Neutralisation dadurch 
gereinigt, daB man die OberschOssigen langkettigen 
Alkohole mit 12 bis 18 C-Atomen in einem DGnn- 
schichtverdampfer abdestilliert. Bei diesem nach- 
traglichen Reinigungsverfahren wird jedoch ein 
Farbstoffbildung wahrend der Glycosidierung Oder 
der Umglycosidierung nicht unterbunden. 

Es bestand daher die Aufgabe. die genannt n 
Nachteile des Standes der Technik zuvermeiden. 
Bei der Herstellung von hellfarbenen Alkylpolygly- 
cosiden sollte eine Farbstoffbildung bereits wah- 
rend der Glycosidierung moglichst ohne fremde 
Hilfsstoffe, die spater wieder abgetrennt werden 
mGBten, unterdrUckt werden. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemafi dadurch 
geiost, daiJ man die Glycosidierung in einem Ver- 
dampfer bei einer SSurezahl (SZ) von 1 bis 10 mq 
KOH/g durchfOhrt. 

Es zeigte sich Gberraschend. daB eine schnelle 
Abtrennung des bei der Glycosidierung gebildeten 
und des zur Glycosidierung eingefGhrten Wassers 
erheblich zur Farbverbesserung der Alkylpolyglyco- 
side beitragt. 

Geeignete Verdampfer fGr das erfindungsge- 
mafie Verfahren sind beispielsweise Rohr-. 
Rohrbundel-. Fallfilm- und DGnnschichtverdampfer! 
Dabei werden Fallfilm- und DGnnschichtverdampfer 
vorzugsweise eingesetzt. Glycosidierungsmischun- 
gen konnen in diesen Verdampfem einer produkt- 
schonenden Flash-Verdampfung unterworfen wer- 
den. 

FGr die Glycosidierung werden im allgemeinen 
Saccharid, kurzkettiger Alkohol mit 1 bis 6 C-Ato- 
men und saurer Katalysator gemischt und dann 
erwarmt. wobei die Reaktion unter Wasserbildung 
beginnt. 

Als Saccharide konnen Monosaccharide, wie 
Glucose, Mannose. Gulose. Galaktose Oder Talose. 
aber auch Di- und Oligosaccharide mit bis zu 10 
Saccharide inheiten verwendet werden. Die Einhei- 
ten konnen 1.2-. 1,3-. 1.4- oder 1 .6-verknGpft sein. 
Es kOnnen a- oder ;8-VerknGpfungen vorliegen. Die 
Ketten konnen linear oder verzweigt sein. Vorzugs- 
weise wird Glucose eingesetzt. Man kann auch 
wasserhaltige Produkte in die Reaktion einfOhren. 

Als kurzkettige Alkohole kdnnen beispielsweise 
Ethanol. Propanol. Butanol. Pentanol, aber auch 
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Glykole. wie Ethylenglykol und Propylenglykol ver- 
wendet werden. 

Als saure Katalysatoren kann man Mineralsau- 
ren.wie Schwefel- oder Phosphorsaure. einsetzen. 
Gut geeignet sind auch organische Sauren, wie 5 
beispielsweise Aryl-, AlkyI- oder Aralkylsulfonsau- 
ren. 

Wahrend der Glycosrdierung liegt die SZ vor- 
zugswelse im Bereich von 1 .5 bis 5 mg KOH/g. 

Die Reaktion wird vorzugsweise bei einer Pro- 10 
dukttennperatur von 60 bis 160 durchgefUhrt. 
Dabei wird ein Temperaturbereich von 80 bis 120 
• C besonders bevorzugt. In einer besonderen Aus- 
fGhrungsfornn wird dafOr gesorgt, daB die Produkt- 
temperatur am Verdampferausgang 80 bis 120 'C is 
betragt. Die Reaktion kann bei Normaldruck, bei 
leichtem Unterdruck und auch bei Oberdruck aus- 
gefuhrt werden. 

Die Verdampfer werden vorzugsweise bei einer 
Helztemperatur von 120 bis 180 • C gefahren. 20 

Die bei der Glycosidierung gewonnenen Alkyl- 
glycoside mit kurzkettigen Alkylgruppen werden 
anschlieflend durch Umglycosidierung mit langket- 
tigen Alkoholen mit 8 bis 24 C-Atomen zu Alkylpo- 
lyglycosiden umgesetzt. Die Umglycosidierung 25 
kann nach bekannten Methoden erfolgen. 

Die hier eingesetzten Alkohole konnen linear 
sein. Sie konnen aber auch Verzweigungen enthal- 
ten. Sie konnen gesattigt sein oder auch olefini- 
sche Doppelbindungen enthalten, Man kann natUrIi- 30 
Che Oder synthetische Fettalkohole oder Fettalko- 
holgemische einsetzen. Als Beispiele seien Deca- 
nol, 10-Undecen-1-ol, Dodecanol, Myristylalkohol 
und Stearylalkohol genannt. Vorzugsweise enthal- 
ten die Alkohole 10 bis 18 C-Atome. 35 

Die hergestellten Alkylpolyglycoside weisen ei- 
nen mittleren Polymerisationsgrad von 1 bis 10 auf. 
Dabei werden niedrige mittlere Polymerisationsgra- 
de von 1 .3 bis 5 bevorzugt. 

Das erfindungsgemafle Verfahren hat folgende 40 
Vorteile: 

- Das Wasser wird schnell abgetrennt. Die Gly- 
cosidierung wird dadurch beschleunigt. Die 
Raum-Zeit-Ausbeute wird erhoht. 

- Das Produkt wird thermisch weniger belastet. 4s 
ProduktschSdigungen durch saure Hydrolyse 
werden erheblich reduziert. Man erhSIt des- 
halb farblich verbesserte Alkylpolyglycoside. 

Obwohl das Reaktionsgemisch der Glycosidie- 
rung nicht neutralisiert ist, kommt as im Verdamp- so 
fer nicht zu Anbackungen oder Verstopfungen. 

Im allgemeinen wird bei der DurchfOhrung des 
Verfahrens so vorgegangen. dafl man die fOr die 
Glycosidierung frisch b reit te Mischung direkt auf 
inen als Verdampfer arbeitenden Warmetauscher 55 
gibt. Die R aktionsmischung wird dann 5- bis 
20mal Ober den Warmetauscher umgewSlzt. Da- 
durch wird innerhalb kOrzester Zeit Wasser effizient 



abgetr nnt. 

Die folgend n Beispiele sollen die Erfindung 
verdeutlichen. 

Beispiel 1 

In einem 5-l-RUhrkessel mit aufgesetzter Kolon- 
ne und Wasserabscheider wird 1 kg Butylglucosid 
in 4 I Butanol bei 118 'C vorgelegt. Das Gemisch 
wird geruhrt und gleichzeitig mit einem Volumen- 
strom von 22 l/h durch einen Fallfilmverdampfer 
(0,2 m2 FlSche, 160 'C Oltemperatur) gepumpt 
und in den RGhrkessel zuruckgeleitet. Zu dem um- 
gewalzten Produkt werden vor dem Eintritt in den 
Verdampfer pro Stunde 1 I Glucosesirup (60%ig in 
Wasser). 12.5 g H2SO4 und 3 I Butanol Ober ein n 
Statikmischer zugeget>en. 

Produkttemperatur am Ausgang des Verdamp- 
fers: 116 

SZ im RUhrkessel: 2 mg KOH/g 

Butanol und Wasser werden abdestilliert und 
am Wasserabscheider getrennt. Butanol wird zu- 
ruckgefUhrt. 

Im Ablauf des Verdampfers liegt der Wasser- 
gehalt im Produkt bereits unter 1 %. 

Nach einer Reaktionszeit von 1.25 Stunden bei 
118 (Produkttemperatur im Kessel) und Nor- 
maldruck ist die Reaktion beendet. 

lodfarbzahl (IFZ) von Butylglucosid: 60 bis 80 
(aus einer 35%igen Losung in Butanol) 

Zur anschlieBenden Umglycosidierung werden 
2 kg Butylglucosid (IFZ: 60 bis 80) und weitere 
12.5 g H2SO4 bei 116 'C und 400 hPa mit 3 I 
einer Mischung aus 70 % Dodecanol und 30 % 
Tetradecanol umgesetzt. Butanol wird destillativ 
entfernt. Nach ca. 2 Stunden ist die Reaktion been- 
det. 

Danach wird neutralisiert. worauf QberschOssi- 
ger Alkohol destillativ entfernt wird. Der erhaltene 
Feststoff wird in Wasser gel6st und mit Ozon ge- 
bleicht. Man erhalt ein hellfarbenes Alkylpolygluco- 
sid. 

Mittlerer Polymerisationsgrad: 1,65 
IFZ: 3 bis 5 (aus einer 50%igen waflrigen Losung) 

Vergleichsbeispiel A 

Es wird wie in Beispiel 1 verfahren. Die Gluco- 
sidierung erfolgt jedoch in einem 10-l-ROhrkessel 
mit Wasserabscheider in 4 Stunden bei 118 'C. 
wobei aus dem gerOhrten Ansatz heraus destilliert 
wird. 

IFZ von Butylglucosid: 100 bis 200 
(aus einer 35%igen L5sung in Butanol) 

Das mit diesem Butylglucosid gemMB Beispiel 
1 herg st lite Alkylpolyglucosid hat folgende Ei- 
genschaften: 

Mittlerer Polymerisationsgrad: 1.65 
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IF2: 20 (aus einer 50%igen waBrigen LQsung) 
PatentansprUche 

1. Verfahren zur Herstellung von Alkylpolyglycosi- s 
d n mit einer Alkylgruppe mit 8 bis 24 C- 
Atomen durch Glycosidierung und Umglycosi- 
dierung von Sacchariden, 

dadurch gekennzeichnet, 

dai3 man die Glycosidierung in einem Ver- io 
dampfer bei einer Saurezahl von 1 bis 10 mg 
KOH/g durchfOhrt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. 

dadurch gekennzelchnet, 75 
dafi man die Glycosidierung in einem Fallfilm- 
oder Dunnschichtverdampfer durchfUhrt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1. 

dadurch gekennzeichnet. 20 
daB eine Saurezahl von 1,5 bis 5 mg KOH/g 
eingestellt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, 25 
daB die Glycosidierung in einem auf 120 bis 
180 aufgeheizten Verdampfer durchgefOhrt 
wIrd. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , 30 
dadurch gekennzeichnet, 

6aB die Produkttemperatur wahrend der Glyco- 
sidierung 60 bis 160 • C betragt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, 35 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Produkttemperatur 80 bis 120 'C be- 
tragt. 
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